









Effect of heat treatment for residual strain in cold-worked titanium materials
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Summary
　The　fatigue　destruction　strength　of七i七anium　materials　is　increased　by　annealing　at　450
℃．It　is　considered　that　this　is　because　the　residual　strain　is　removed．　Therefbre，　in　this
study，　the　thermal　treatment　of　ti七anium　materials　after　cold－work　was　perfbrmed　at　450
℃，and　we　evaluated　whether　residual　strain　removal　is　possible　using　X－ray　diffraction．
　As　a　result　of　experiments，　the　following　conclusions　were　made：
1．
2．
3．
X－ray　dif丘action　con丘rmed　the　presence　of　residual　strain　in　titanium　materials　after
stamping　Press．
The　residual　s七rain　in七i七anium　materials　after　stamping　press　was　decreased　by　hea七一
ing　at　450℃。
The　hardness　of七itanium　materials　was　higher　after　than　before　stamping　press，　and
that　of　ti七anium　materials　after　stamping　press　showed　a　lower　value　after　heating　at
450℃than　befbre　heating．
（2010年10月28日受付；2010年12月22日受理）
210 溝口，他：冷間加工したチタン材の残留ひずみ
緒 言
　近年，インプラント治療の需要が増加しつつあ
り，その中で歯科用インブラント体の破折が報告
されている1）．これらの破折は埋入後に早期に発
生するものは少なく，日々の繰り返される咬合力
が原因となる疲労破壊であり，インプラント体を
作製するに当たり疲労しにくい材料の検討が必要
である．
　インプラント体は線材から切削加工して作製さ
れており，製品の形状に合わせた直径の異なるチ
タン線材がそれぞれ用いられていると考えられて
いる．これらの線材は線引き加工によって直径を
調整しており，直径が細くなるほど残留ひずみが
増加し，大きな加工硬化が生じる．この加工硬化
によって引張強さ，耐力，硬さは増加するが伸び
は減少する2・3）．一方で，これらの残留ひずみが多
くなりすぎると材料の変形能は減少し疲労破壊し
やすくなることから，破折を引き起こす一因に
なっていると考えられる4）．
　残留ひずみが存在しているチタン線材の中に
は，JIS規格の機械的性質から逸脱している材料
もあり5），志賀ら6）はこれらのチタン線材を450℃
にて焼鈍した結果，再結晶化により一部のひずみ
が除去されて，JIS規格内の値に戻すことが可能
であると報告している．また白鳥7）は熱処理温度
と機械的性質について実験を行い，チタン材を
400℃の加熱処理により疲労破壊強度が向上した
と報告している．さらに疲労強度と加熱時間との
関係を検討した報告では，450℃で30分間の熱処
理をすることが疲労破壊に対して効果的であった
と述べている8）．
　しかしながら，冷間加工されたチタン材に，ど
の程度の残留ひずみ量が存在しているか明らかで
はない．更にこれらの残留ひずみが加熱処理に
よって完全に取り除かれるのかを調べる必要があ
る．
　本研究はインプラント材に使用されるチタン線
材に対して，疲労破壊強度が増加するとされる焼
鈍温度450℃に加熱した状態で，残留ひずみの除
去が可能であるかについてX線回折を行った結
果である．
実験材料および方法
試験片作製
　実験は，JIS第2種純チタン（愛知製鋼社，直
径5mm）を使用し，これを精密切断機（ファイ
ンカッター，平和テクニカ）にて長さ50mmに
注水下で切断を行ったものを試験片とした．
　試験片には，45tの加圧機能を有するプレス加
工機（OBS－45－K2，小松製作所）を用いて，直
径が30％減少するように圧縮加工を行い，残留ひ
ずみを与えた．
1．格子ひずみの測定
　加工前のチタン材（以下，ASと表示する）と
30％圧縮加工した試験片（以下，PRSと表示す
る）は，加熱機能を有する高温ステージ（HTK
1200N，パナリティカル）を装着したX線回折
装置（）ぐPert　PRO　MRD，パナリティカル）を用
いて残留応力の測定を行なった．残留応力の比較
は，比較的高角でピーク強度の高い2θ＝122．5°
付近のTi（105）面のピークを用いsin2ψ法9）に
より求めた．PRSについては同装置を用いて
450℃まで加熱し，その温度での残留応力につい
ても測定を行った．
2．硬さ試験
　X線回折後の試験片は精密切断機（マルトー）
にて注水下で5mmに切断後，光重合型樹脂（ア
クリ・ワン，マルトー）で包埋固定を行った．そ
の後，自動研磨機（Automet　2，　Buehler）と研
磨機で使用が指定されているダイアモンドおよび
コロイダルシリカ粉末を用いて鏡面研磨を行っ
た．
　研磨した試験片は微小硬度計（HMV　2000，島
津製作所）を用い，荷重150　gf，荷重負荷時間15
秒の条件でビッカース硬さを測定した．試験片に
はASとPRS，さらにPRSをX線回折時に450
℃に加熱した試験片（以下，450と表示する）の
3種類について行o’た．また測定は試験片の中央
部について各5回行った．得られた結果につい
て，一元配置分散分析およびTukeyの多重比較
による統計処理を行った．
結 果
1．格子ひずみの測定
ASのX線回折の結果を図1，2に示す．
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図1：PRSのX線回折図形：縦軸はX線強度，横軸は回折
　　角2θ（deg）を示す．
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図2：PRSのTi（105）面のピーク強度：縦軸はx線強度，
　　横軸は回折角2θ（deg）を示す．
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図4：PRSの残留応力解析：縦軸は結晶格子面間隔，横軸
　　　はsin’　urを示す．
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図3二ASの残留応力解析：縦軸は結晶格子面間隔，横軸は
　　sin2ψを示す．
　X線回折の結果，図中の矢印にて示す位置，す
なわち2θ＝122．5°のピークは比較的高角でピー
ク強度の高いことが確認された．したがってこの
位置での応力解析を行なうことにより，それぞれ
の残留応力を比較した．
　X線回折後，それぞれの応力解析した結果を図
3～5に示す．
　応力解析の結果，ASの残留応力値は3．5±3．3
MPaであり，加工ひずみはほとんど認められな
かった．PRSの残留応力値は一26．0±5．1MPaで
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図5：450°に加熱後の残留応力解析：縦軸は結晶格子面間
　　隔，横軸はsinわを示す．
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図61各条件の試験片の硬さ
450
あり，ASと比較して多くの加工ひずみが認めら
れた．PRSを450℃に加熱保持しながらX線回折
を行った結果，残留応力値は0．7±1．5MPaとな
り，加工前よりも残留応力は減少し除去された状
態が認められた．
2．硬さ
　硬さ試験の結果を図6に示す．
　ASの硬さ（Hv）は218．0±9．8であり，PRS
では255．8±6．7であった．PRSに加熱を加えた
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450の硬さ（Hv）は191．2±7．9であり，硬さの減
少が認められた．1元配置分散分析および多重比較
による統計処理の結果，各条件の硬さに対し，そ
れぞれ有意差（p〈0．01）が認められた．
考 察
　チタン材に限らず，金属は冷間加工によって結
晶がひずみ加工硬化が生じる．加工の程度によっ
て硬さの増加量は異なり，加工度が高いほど硬さ
は大きくなる1°’11）．この現象によって金属の靭性
は低下する．靭性が低下すると，繰り返される応
力に耐える事が出来なくなり亀裂が生じる．この
亀裂が大きく成長して，金属は破断することにな
る．したがって，焼鈍を施して靭性を金属本来の
特性に戻すことが必要である．インプラント体の
破折は咬合力のオーバーロードが原因とされてい
るが12），焼鈍を施した材料から切削した歯科用イ
ンプラント体の疲労破壊強度は大きくなり，その
結果，植立後に短期間に発生する破折をある程度
回避し，破折しにくいインプラント体を提供でき
るものと考えられた．したがって，本研究はチタ
ン材を冷間加工することによって生じる残留ひず
みが450℃の加熱処理でどの程度取り除くことが
可能ついてX線回折により検討を行った．
　X線回折は結晶構造の解析や定量が可能であ
り，基礎科学から応用研究に至るまで広い範囲に
て使用されている．また金属等の多結晶体が弾性
変形する際に結晶格子面間隔（dhlCl）が変化する
ことを利用して，非破壊的な検査として残留応力
を測定することも可能である9’13）．さらに今回使
用した装置は加温機能が搭載されており，加熱時
の応力変化を測定することができる．
　実験の結果，ASのチタン線材の残留ひずみは
ほとんど認められなかった．一方，PRSはAS
よりも残留ひずみが多く，残留応力値がマイナス
の値，すなわち図4に示す直線の傾きが右下がり
となっている．これは材料表面に対して引張方向
に応力が存在していたことを表している9）．この
試験片を450℃で加熱しながらX線回折を行った
結果，残留ひずみが除去された状態が得られ，さ
らに応力値，偏差共にASよりも小さい値を示し
た．
　硬さについて，PRSの硬さはASよりも約17％
の増加であり，450℃で加熱しX線回折を行った
450の硬さはASよりも約12％の減少であった．
この現象はX線回折から得られた結果と同様
に，結晶に生じる残留ひずみが大きく起因してい
るものと考えられる．
　高橋ら5）志賀ら6）の報告によると，本実験にて使
用したものと同じ直径5mmのチタン材は，比
較的加工度が小さく機械的性質もJIS規格範囲
であり，大きな結晶粒の金属組織像を示してい
る．しかしながら，これまでの報告3・‘）にあるよう
に450℃付近で熱処理を行うと疲労破壊強度は向
上している．加工硬化は多すぎると機械的強度や
疲労破壊強度を低下させるが，ある程度までは存
在するほうが好ましい14）．本実験ではX線回折に
よる残留応力測定のため，試験片を450℃で長時
間加熱保持しており，江頭ら4）の推奨する処理時
間ではない．したがって，本実験にて450℃にて
加熱した試験片は，焼鈍により十分に再結晶化が
進み，残留ひずみが完全に取り除かれた結果，AS
よりも応力値と硬さが小さくなったと考えられ
た．またこの結果より，チタン材にどの程度まで
の残留応力値が存在しても疲労破壊強度に影響を
与えないのか，非常に興味深く，今後検討したい
と考えられた．
　以上のことから，加工ひずみが残留するチタン
材は450℃で焼鈍する事により，残留ひずみが軽
減されることが明らかとなった．
結 論
　チタン材を450℃で焼鈍することにより，疲労
破壊強度が増加する．この原因は残留ひずみの除
去に起因していると考えられる．したがって，本
報告は冷間加工したチタン材を450℃で処理し，
残留ひずみの除去が可能であるかについてX線
回折を用いて検討した．
　実験結果の以下の結論が得られた．
1．X線回折の結果，圧縮加工したチタン材には
　残留ひずみが認められた．
2．圧縮加工したチタン材の残留ひずみ
　は，450℃で加熱することにより減少した．
3．圧縮加工したチタン材の硬さは加工前よりも
　大きく，450℃で加熱することにより加熱前よ
　りも小さな値となった．
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